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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines 
Katalysators mit einem Gehalt an Oxyden der Metalle Ti und V 
fur Oxydationsreaktionen in der Gasphase, insbesondere fur 
die Herstellung von Phthalsaureanhydrid durch Oxydation von 
o-Xylol Oder Naphthalan sowie die Verwendung des nach dem 
Verfahren erhaltenen Katalysators , insbesondere fiir die Her- 
stellung von Phthalsaureanhydrid durch Oxydation von o-Xylol 
mit Luft. 

Es ist bekannt, Mischungen bzw. Verbindungen aus Oxyden des 
Vanadins und Titans als Katalysatoren fiir die Oxydation arc- 
matischer und ungesattigter Kohlenwasserstof f e zu verwenden. 
Zu diesen Basisoxyden werden meist noch geringe Mengen wei- 
terer Metalloxyde, wie z.B. Oxyde von Silber, Eisen, Cobalt, 
Nickel, Chrom, Molybdan und Wolfram als Promotoren bzw. Mode- 
rator en , zugef tigt . 

Die Katalysator-Mischungen werden gewohnlich in Form von 
Ueberziigen auf inerten Tragern eingesetzt. Dabei wird meist 
eine Dispersion der Metalloxide .und -salze auf dem Trager 
aufgebracht. 

Ein typischer Katalysator des Standes der Technik fiir die 
Herstellung von Phthalsaureanhydrid besteht zu mehr als der 
Halfte aus Titandioxid und zum geringeren Teil aus Vanadium- 
pentoxid und enthalt meist noch geringe Mengen von Promotoren 
und Moderatoren ganz verschiedener Art. 
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Zur Herstellung solcher Katalysatoren wird in einer meist 
wassrigen Losung oder Suspension einer Vanadiumverbindung 
und gegebenenfalls einer oder mehrerer weiterer Metallver- 
bindungen, Titandioxid in Form seines Hydrates und /oder als 
Anatas auf geschlammt . Die erhaltene Suspension wird dann 
unter gleichzeitigem Erhitzen auf den Trager aufgebracht. 
Dies kann beispielsweise in einer Drehtrommel erfolgen, wo- 
bei die Fliissigkeit entweder auf einmal zu Beginn oder suk- 
zessive zum trockenen Trager zugegeben werden kann. Der be- 
schichtete Katalysator wird dann meist einer Kalzinierungs- 
behandlung bei 200 - 600 0 C unterworfen, wobei das Bindemittel, 
falls vorhanden, verbrannt und die Aktiw.asse formiert wird. 

Durch geeignete Wahl des Mischungsverhaltnisses der beiden 
Hauptkomponenten sowie durch Zugabe geeigneter Zusatzkompo- 
nenten konnen Katalysatoren erhalten werden, die recht hohe 
Ausbeuten an Phthalsaureanhydrid (PSA) geben. 

Diese Katalysatoren haben jedoch nie vollstandig befriedi- 
gen konnen/ da ihre Lebensdauer relativ beschrankt ist. Im 
allgemeinen wird schon nach relativ kurzer Zeit ein be- 
trachtlicher Abfall der Ausbeute f estgestellt , wobei dann 
ziemlicb bald der Katalysator ausgewechselt werden muss, 
da der Betrieb der Anlage infolge ungenugender Ausbeute un- 
wirtschaf tlich wird. 
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Der Punkt der Unwirtschaf tlichkeit wird beispielsweise bei 
der PSA-Herstellung schon beim Riickgang der Ausbeute um 
wenige Prozente erreicht. Selbstverstandlich verursacht ein 
haufiger Katalysatorwechsel betrachtliche Kosten, welche 
nicht nur durch den Verlust des Katalysators bedingt sind, 
sondern auch durch den Produktionsausf all von mehreren Tagen. 

Es war somit Aufgabe der vorliegenden Erfindung, einen Ka.ta- 
lysator, insbesondere fur die Herstellung von PSA r zu ent- 
wickeln, der uber einen langeren Zeitraum eine wirtschaf tli~ 
che Ausbeute erbringt. 

Ueberraschenderweise wurde nun gefunden, dass bei Verwendung 
von Ti Cl 4 in wassriger reduzierender saurer Losung zur Be- 
schichtung des Tragers anstelle von Titandioxid ein Kata.ly~ 
sator rait bedeutend hoherer Lebensdauer erhalten wird. 

Das erf indungsgemasse Verf ahren zur Herstellung eines Kata- 
lysators ist also dadurch gekennzeichent , dass ein inertes 
Tragermaterial bei 150 - 300°C mit einer reduzierenden sauren 
wassrigen Losung, enthaltend Titantetrachlorid und eine Vana- 
dinverbindung , behandelt und anschlieBend zur Aktivierung auf 
400 - 450°C erhitzt wird. 

Als Vanadinverbiiidungen konnen z.B. verwendet werden: 
Metavanadinsaure , Vanadinchloride , Vanadinsulf at , Vanadin- 
phosphat, ferner Vanadinacetat und -oxalat sowie Anunonium- 
vanadat • 
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Der P H der Losung liegt unter ft, vorzugsweise im stark sauren 
Gebiet, insbesondere unterhalb von 1 bis 2. Zur besseren Haf- 
tung der Aktivmasse ist es von Vorteil, wenn ein Bindemittel 
zur Losung zugegeben wird. Dieses sollte sich im Laufe 
der Beschichturgsoperation rtickstandslos zersetzen und soil 
wasserloslich sein. Die Beschichtung des Tragers erfolgt in 
diesem Palle am "best en bei 220 - 260°C. 

Als Bindemittel, welche zur Beschichtungslosung zugegeben war- 
den, eignen sich Harnstof fverbinduagen, wi^z.B^ Harnstoff Oder 
Thioharnstcff und Cyanamidvcrbindim^^'e- * .BX)ic; axd^ioya^ 
diamidin, Carbon sauroamide odor Tbiocyonate,vrio Ai^mu-rlr^/anat. 
Neben diesen vorzugsweieen Biuderaitteln, die sich Ma Laufe der Be- 
schichtung sop era t ion rtickstandslos zorsetzen, konnen aber auch 
solche eingesetzt werden, die ^t.voXL^^igbei der Aktivierung zor- 
setzt werden. Solche sind Polymere und Copolymere des Vinyl- 
acetats. Als Comonomere konnen Aethylen, Maleinsaureester , 
Acrylsaureester, Methacrylsaureester , verwendet werden. Diese 
Polymere und Copolymere werden als wassrige Dispersion einge- 

Als reduzierende Substanzen konnen z.B. Glyoxal oder OH-gruppen- 
haltige Carbonsauren, wie z.B. Oxalsaure, Weinsaure, Zitronen- 
saure, Apfelsaure etc. verwendet werden. Wesentliches Kriterium 
bei den genannten Substanzen ist, dafi sie sich in Verlauf der Be- 
schichtung restlos zersetzen. 

Gute Katalysatoren ergeben solche wassrige Losungen, die zu- 
satzlich eine Molybdanverbindung enthalten. 
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Als Molybdanverbindung kommen Ammoniummolybdat und Molybdan- . 
sauren in Erage. Besonders geeignet sind dabei Losungen, welche 
so zusammengesetzt sind, daB in der Aktivschicht das Atomver- 
haltnis von Ti und V zwischen 2,5 • 1 und 4,5 : 1 und dasjenige 
von V zu Mo zwischen 25 :1 und 50 : 1 liegt. 

In gewissen Fallen kann die Zugabe von soviel Kaliumsalz 
wahrend der Herstellung der Katalysatorlosung, daB das Atom- 
verhaltnis von K zu Mo in der fertigen Aktivmasse 1 : 1 "bis 
5 : 1 betragt, noch weitere Vorteile bringen. 

Als Kaliumsalze kommen solche von anorganischen nichtoxidieren- 
den Sauren in Frage. Solche sind z.B. Kaliumchlorid, -bromid, 
-jodid, -sulfat, -hydrogensulf at . 

Die Beschichtung des Tragers mit der wassrigen Losung erfolgt 
direkt auf den vorgeheizten Trager. Dabei wird die Losung auf 
den heiBen Trager in einer rotierenden Trommel auf getropf t oder 
aufgespriiht. Der Anteil der Aktivmasse am fertigen Katalysator 
sollte zwischen 1-10 Gew.%, vorzugsweise 3-7 Gew.%, liegen. 

Als Tragermaterialien werden Trager verwendet, die eine mog- 
licbst geringe Porositat aufweisen, beispielsweise seien ge- 
nannt: Aluminiumoxide , Siliciumoxide wie z.B. Quarz, Silikate 
wie z.B. Aluminiums ilikate, Porzellan oder Magnesiumsilikate 
oder keramische Stoffe, vorzugsweise ci -Aluminiumoxid und 
syntbeti sober St eat it. 
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Das Tragermaterial wird normalerweise in Form von kleinen 
Teilchen, vorzugsweise Kugeln Oder Zylindern von ca. 4- - 8 mm 
Durchmesser eingesetzt, welche im Fesfbett einen gut en Gas- 
durchtritt gestatten. In manchen Fallen ist es von Vorteil, das 
Tragermaterial mit heiBer konzentrierter Salzsaure zu waschen 
bzw. zu extrahieren. 

Die Warmebehandlung ist kritisch fur die verbesserte Lang- 
zeitbestandigkeit des erf indungsgemassen Katalysators . Es 
ist dabei wesentlich, dass bei der Beschichtung je nach 
Bindemittel die passende Temper atur eingehalten wird. Ist 
die Temperatur zu niedrig, so ist die Zersetzung von Reduk- 
tionsmittel und Bindemittel unvollstandig; ist sie zu hoch, 
so resultiert eine schlechte Haftung der Aktivmasse auf dem 
Trager . 

Da ein wesentlicher Vorzug des erf indungsgemassen Verfahrens 
darin liegt, dass es einen Katalysator mit ausserst fein- 
kristallinem Anatas liefert, ist es naturlich besonders 
wichtig, dass ein Kristallitwachstum vermieden wird. 

Nach der neuen Erkenntnis der Anmelderin ist namlich das 
Kristallitwachstum des Titandioxids eine Vorstufe zur Kri- 
stallstrukturanderung von Anatas zu Rutil, was mit einem 
Verlust der katalytischen Wirksamkeit f insbesondere bei 
der PSA~Herstellung, einhergeht. 

Die Dauer der Aktivierungsbehandlung ist nicht besonders 
kritisch, jedoch sollte eine Minimaldauer von ca. 5 Stunden 
eingehalten werden. 

709811/09 32 
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Es ist selbstverstandlich ohne weiteres moglieh und oft so- 
gar am zweckmassigsten , diese Warmebehandlung direkt im Re- 
aktor durchzufiihren. Es besteht keine besondere Gefahr einer 
Ablosung der Aktivschicht vom Trager beim Einfullen des un- 
kalzinierten Katalysators in den Reaktor, sofern eine geeig- 
nete Auftragungs temper a tur gewahlt worden ist. 

Die vorliegende Erfindung umfasst auch die Verwendung des 
nach dem erfindungsgemassen Verfahren erhaltenen Katalysa- 
tors fur Oxydationsreaktionen in der Gasphase, insbesondere 
fur die Herstellung von PSA aus o-Xylo.l unci/oder Naphthalin 

durch Oxydatton mit einem mo-lekuleren Sauerstof f onthaixcnden 
Gas, i.a. Luft. 

Diese Reaktion wird im grosstechnischen Mass stab vorzugsweise in 
einem salzgekuhlten Rohrbundelreaktor durchgef iihrt . Die Salz- 
badtemperatur liegt dabei etwa bei 330 - 400°C. Da bei hohe- 
ren Temperaturen das Kristallitv/achstum und der Struktur- 
iibergang des Anatas zu Rutil beschleunigt wird, ist es 
selbstverstandlich von Vorteil, bei moglichst tiefer Salz- 
badtemperatur zu arbeiten, z.B. bei 3 30 - 380°C. 

Anhand der nachf olgenden Beispiele wird die Erfindung noch 
genauer dargelegt. 

Es wird die Herstellung von Losungen zur Tragerbeschichtung , 
deren Auftragung auf den Trager, die Verwendung des Kataly- 
sators zur Herstellung von PSA aus o-Xylol sowie die Unter- 
suchung des Katalysator nach Versuchsabbruch beschrieben. 
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Dabei erfolgte die Beschichtung des Tragers in einer Dragier- 
trommel aus rostfreiem Stahl von 3 58 mm Durchmesser, 

267 mm Hohe und 45° Neigung mit Gasheizung. Die Losung bzw. 
Suspension wurde mit Hilfe einer Membranpumpe auf den heissen 
Trager aufgespriiht. Man liess abkiihlen und entfernte loses 
Pulver durch Sieben. 

Der so erhaltene Katalysator-Prakursor wurde in einem Pilot- 
Testreaktor von 25 mm innerem Rohrdurchmesser und 3 m Lange 
gebracht, wobei die Fiillung 2,80 m ausmachte. Die Temperatur- 
steuerung erfolgte mit einem elektrisch beheizten Salzbad. 

Die Temperatur wurde im Salzbad sowie im Rohrinnern fiber 
die gesamte Rohr lange gemessen, so dass es moglich war, die 
Temperaturspitze, den sogenannten hot spot, zu bestimmen. 

Zur Aktivierung wurde der beschichtete Trager unter Luft- 

durchsatz gleichmassig von 280° auf 400°C erhitzt und 6 
Stunden bei dieser Temperatur belassen. 
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Nach beendigter Calcinierung wurde auf 340 - 360°C abge- 
klihlt und mit der Zufuhr eines o-Xylol~Luf t-Gemisches be- 
gonnen. Die Herstellung und Dosierung der Mischung erfolgte 
durch eine Dosierpumpe, welche einen auf 150 - 160°C er- - 
hitzten Vergaser spies. Die Luft v/urde aus dem Druckluft- 
netz der Pilotanlage zudosiert. Das Luft-o-Xyloldampf-Ge- * 
misch vmrde dem Reaktor von oben zugefiihrt. 

Das heisse Reaktionsgas wurde gekiihlt, durch einen Konden- 
sator geschickt und schliesslich rait Wasser gewaschen. Das 
Desublimat und die wassrige Losung wurden auf den Gehalt 
an PSA und Nebenprodukten, insbesondere Phthalid, unter- 
sucht. Bekanntlich 1st das Phthalid ein unteroxidiertes 
Zwischenprodukt, so dass dessen Auftreten als Anhaltspunkt 
fiir eine ungenugende Aktivitat des Katalysators dienen kann. 
Die Ausbeute wurde auf 9 6%iges o-Xylol bezogen* Wahrend des 
Versuches wurde regelmassig die Salzbadtemperatur und die 
Ternperatur des hot spot abgelesen* Die Salzbadtemperatur 
wurde so. eingestellt und gesteuert, dass eine optimale PSA- 
Ausbeute und ein minimaler Phthalidanteil resultierte. 

Die o~Xylol-Speisung erfolgte zu Beginn mit 80g/h und wurde 
dann innerhalb von 10 Tagen auf 180 g/h erhoht* Man war da- 
mit bei einer Kontaktzeit von 0,31 Sek. und einem Volumen- 
durchsatz von 3000 (Nl Gas/1 Katalysator) - h" 1 angelangt. 
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Der Versuch wurde jeweils nach 7 Monaten abgebrochen. Vom 
gepriiften Katalysator wurden Proben genommen und rontgeno- 
graphisch untersucht. Als Vergleichsprobe diente ein Kata- 
lysatormuster, welches einer identischen Calcinierungsbe- 
handlung unterworfen worden war. 

Beispiel 1 (Vergleichsversuch) 

In einem Becherglas mit Rvihrer und seitlichem Abf luss wurden ' 
unter Riihren 140 ml einer Vanadyloxalatlosung von ca.18,3 % 
(ausgedrttckt als g V 2 0 5 pro lOO ml Losung)und 512 ml H 2 0 ge~ 
geben. Es wurde 1,54 g KCl zugegeben und auf 40 - 50°C er- 
hitzt. Darauf fiigte man 384 g Harnstoff, 128 g Oxalsaure so- 
wie 126 g Ti0 9 in Form von Anatas hinzu und riihrte 30 Minuten, 

Man entnahm dann mit Hilfe der Membranpumpe 400 ml/h durch 
die Ablassoffnung und spruhte auf den heissen Trager wie 
einleitend beschrieben. Als Trager wurden 1680 g eines han- 
delsublichen kugelformigen Steatitmaterials von ca. 7 mm 0 
verwendet. 

Es wurden so 1770 g Katalysator-Prakursor erhalten, welche 
im Reaktor kalziniert und anschliessend wahrend 7 Monaten 
getestet wurden. 

Dabei wurden die folgenden Messwerte registriert: 
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Testdauer * Salzbad- Hot Spot Phthalid- Ausbeute 

(Monate) temper atur gehait Roh-PSA 

(°C) (°C) (%) (Gew.%) 



1 360 410 0,05 102 

2 365 405 0,1 103 

3 370 405 0,1 102 

4 380 415 0,2 100 

5 390 420 0,6 99 

6 400 425 1,0 98 

7 405 430 2,0 97 



Die Rontgenuntersuchung zeigte beim verbrauchten Katalysator 
scharfe Anatas- und Rutilref loxe, Im Vergleich dazu waren 
beim ungebrauchten Katalysator nur die Anatasref elxe , und 
auch diese nur dif f us } sichtbar . 

Der Versuch beweist, dass das Ti0 2 im Katalysator im Laufe 
der Benutzung zu einem betrachtlichen Teil von der Anatas- 
in die Rutilform ubergegangen ist. Gleichzeitig ist noch 
eine Kristallitvergrosserung des Anatas eirkennbar. 

Beispiel 2 

In einem Becherglas mit Ruhrer und seitlichem Ausflusshahn 
wie in Beispiel 1 wurden 115 ml einer Vanadyloxalatlosung 
von 18,3 %, ausgedriickt als ^2°5 r un( ^ ^ 25 m ^ H 2° zusaiTimen 9 e " 
geben. Darauf wurde 1,26 g KC1 hinzugefiigt und auf 40.*? 50°C 
erwarmt. Unter weiterem Ruhren wurden 315 g Harnstoff , 105 g 
Oxalsaure und 200 ml einer wassrigen Losung von TiCl 4 mit 
einer Konzentration von 31,6 % (ausgedriickt als Ti0 2 pro 
100 ml Losung) zugegeben. 
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Man erhielt eine kraftig griine Losung, welche man auf Raum- 
temperatur abkiihlen liess. 

Man beschichtete 16 80 g Steatit-Trager wie in Beispiel 1, 
v/obei 1772 g Katalysator-Prakursor erhalten wurden, 

Beim Test im Pilot-Reaktor wurden bei gleichem o-Xyloldurch- 
satz wie in Beispiel 1 die folgenden Ergebnisse erhalten: 



Testdauer Salzbad- Hot Spot Phthalid- Ausbeute 

(Monate) temperatur gehalt Roh-PSA 

(°C) (°C) (%) (Gew>%) 

1 340 400 0,01 105 

2 340 400 0,01 106 

3 340 405 0,01 107 

4 340 405 0,01 106 
.5 340 400 0,02 107 

6 345 405 0,02 107 

7 345 405 0,02 106 



* Die Rontgenuntersuchung zeigte beim getesteten Katalysator 
nur unscharfe Anatasref lexe; Rutilreflexe sind nicht erkenn- 
bar. Im Vergleieh dazu sind die Anatasref lexe beim frischen 
Katalysator nur unwesentlich verschieden, indem sie noch 
etwas diffuser erscheinen. 

Dies beweist, dass das Ti0 2 im Katalysator in einer ausserst 
feinkristallinen Form vorliegt, wobei im Verlauf einer 7-mo- 
natigen Benutzung nur ein unwesentliches Kristallwachstum . _ 
feststellbar ist. 
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Die feinkristalline Anatasform verleiht dem Katalysator 

of fensichtlich eine erhohte Aktivitat, welche liber 7 Mona- . 

te praktisch unverandert erhalten bleibt. 

Beispiel 3 

- Der Katalysator von Beispiel 2 wurde unter erhohter Be- 
lastung im Pilotreaktor getestet. Zu diesem Zweck wurde 
das Verhaltnis von Luft zu o-Xylol von 29 : 1 auf 26 : 1 
erniedrigt. Dabei erhielt man die folgenden Resultate: 



Testdauer Salzbad- Hot Spot Phthalid- Ausbeute, 

(Monate) temperatur gehalt Rob- PSA 

(°C) (°C) (%) (Gew.%) 

1 345 400 0,01 * 105 

2 345 405 . OyOl 106 

3 345 405 0,01 106 

4 350 410 0,02 106 

5 350 405 0,02 105 

6 350 410 0,02 106 

7 350 410 0,02 106 



Die Rontgenuntersuchung des beniitzten Katalysators ergab 
ein ahnlich geringes Kristallitwachstum wie beim Katalysa- 
tor von Beispiel 2. Wiederum waren keine Anzeichen eines 
Strukturubergangs Anatas - Rutil vorhanden. 

Beispiel 4 

Ein kugelformiger Aluminiumoxidtrager von 7,5 mm Durchmesser 
wurde wie in Beispiel 2 beschichtet und unter den einleitend 
erwahnten allgemeinen Versuchsbedingungen getestet. 

709811/0932 
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Die Ergebnisse waren wie folgt: 

Testdauer Salzbad- Hot Spot Phthalid- Ausbeute 



(Monate) temperatur gehalt Roh-PSA 

(°C) (°C) (%) (Gew.%) 

1 340 400 o,01 105 

2 340 405 0,01 106 

3 340 405 ~ " - ©701 106 

4 34 5 405 0,01 ICmT 

5 345 400 0,02 106 

6 345 405 0,02 106 

7 345 405 ' 0,02 106 



Der Katalysator zeigte bei der Rontgenuntersucbung ebenfalls 
nur geringes Kristallitwachstum. Die Rutillinien waren nicht 
sichtbar. 

Die obigen Vefsuche zeigen, dass dank der Verwendung von ge- 
lostem TiCl 4 die Aktivitat und Selektivitat des Katalysator 
iiber 7 Monate praktisch unverandert erhalten bleiben. Im Ge- 
gensatz dazu stellt man bei der Verwendung von Anatas in der 
Beschichtungsmischung eine geringere Aktivitat und eine Des- 
aktivierung des daraus hergestellten Katalysators nach 7 
Monaten Versuchsdauer fest. 

Die rasch abnehmende Aktivitat bedingt eine hohere Salzbad- 
temperatur, einen leicht hcheren Hot Spot und eine erhohte 
Phthalidbildung. Gleichzeitig geht die PSA- Ausbeute stark 
zuriick. 
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Selbstverstandlich war es nicht moglich, den erf indungsge- 
massen Katalysator wahrend mehreren Jahren zu testen. Jedoch 
lasst die geringe Aenderung der Salzbadtemperatur die gleich- 
bleibend hohe Ausbeute und die hohe Produktequalitat nach 7 
Monaten darauf schliessen, dass die Lebensdauer der erfindung 
gemassen Katalysatoren mehrere Jahre betragen wird. 

Beispiel 5 

In einem 2 1 Becherglas mit Ruhrer und seitlichem Ablusshahn 
wurden unter Riihren 140 ml einer Vanadyloxalatlosung von 

18,3 %, ausgedriickt als ^2 0 5 r und 512 ml H 2° < 3 e '? eben - Man er ~ 
hitzte auf 40 - 50°C und fiigte 3 84 g Harnstoff, 128 g Oxal- 
saure und 200 ml einer wassrigen Losung von TiCl 4 (31,6 %) 
hinzu. Man forderte dann mit Hilfe der Membranpumpe 400 ml/h 
durch einen Verteiler auf den heissen Trager wie einleitend 
beschrieben. 

Als Trager wurde ein kugelf ormiges Steatitmaterial von 7 mm 
0, das mehrere Male mit heisser konzentrierter SalzsHure 
extrahiert wurde, yerwendet. 

Der Beschichtete Trager wurde im Reaktor kalziniert und an- 
schliessend wahrend 7 Monaten gepriift. Dabei erhielt man die 
folgenden Ergebnisse: 
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Testdauer Salzbad- Hot Spot Phthalid- Ausbeute 



(Monate) temper atur gehalt Roh-PS.2 

(°C) C°C) {%) (Gew-%) 



1 360 405 0,01 105 

2 360 410 0,01 106 

3 360 410 0,01 107 

4 360 405 0,01 lo6 

5 365 410 0,02 lO? 

6 365 410 0,02 lo7 

7 370 415 0,02 106 



Die Ron tg en analyse des benutzten Katalysators ergab scharfe 
Anatasreflexe, jedoch keine Rutilref lexe. 
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Pat en t anspriiche 



1) Verfahren zur Herstellung eines Katalysators fur Oxydations- 
reaktionen in der Gasphase, mit einem Gehalt an Oxiden der 
Metalle Ti und V, dadurch gekennzeichnet, daB man ein iner- 
tes Tragermaterial bei 200 - 300°C mit einer reduzierenden 
sauren wassrigen Losung, enthaltend Titantetrachlorid und 
ein Salz des vierwertigen Vanadins, behandelt und an- 
sclilieBend zur Aktivierung auf 400 - 450°C erhitzt. 

2) Verfanren nach Patentarispruch 1 , dadurch gekeimzeichnet , 
daB die wassrige Losung ein sicli bei der Beschichtuiig 
riickstandsfrei zersetzendes Bindeinittel entha.lt. 

3) Verfahren nach Patentanspruch 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Behandlung des Tragern-aterials mit der wassrigen 
Losung bei 220 - 260°C erfolgt. 

4) Verfahren nach Patentanspruch 1 oder 3, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Losung zusatzlich ein Molybdansalz enthalt. 

5) Verfahren nach Patentanspruch 4, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Anteile des TiCl^, des Vanadinsalzes und des 
Molybdansalzes in der Losung so gewahlt sind, daB in 
der Aktivschicht des f ertigen Katalysators das Atomver- 
haltnis von Ti zu V 2,5 his 4,5 zu 1 und das Atomver- 
haltnis von V zu Mo 25 his 50 zu 1 betragt. 

6) Verfahren nach Patentanspruch 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB diese Losung als Bindemittei Harnstoff , Thioharnstoff 
und/oder eine Dicyanamidverbindung enthalt. 
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7) Verfahren nach Patentanspruch 1 Oder 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Losung als reduzierende Substans 
Glyoxal und/oder Oxalsaure enthalt. 

8) Verwendung des nach dem Verfaliren genaB Patentanspruch 
1-7 erhaltenen Katalysators fiir die Herstellung von 
Phthalsaureanhydrid durch Oxydation von o-Xylol und/oder 
Naphthalin mit molokularem Sauerstoff enthalt endcn Gesor. 
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